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@ Gut rieselfaliige, nichtstaubende bindemittelfreie Ribofiavinspruiigranulate Oder -mllcrogranulate 
aus reinem Riboflavin und ein Verfaiiren zu deren Hersteliung. 



@ Verfahren zur Herstellung von gut rieselfahigen, 
nichtstaubenden bindemittelfreien Ribofiavinspruh- 
granuiaten oder -mikrogranulaten aus feinteiligem 
reinem Riboflavin, dadurch gekennzeichnet. daB man 
eine wSBrige oder Wasser enthaltende Suspension 
des reinen feinteiligen Riboflavins 

a) einer Spruhwirbelschichttrocknung 

b) einer Einstoffdusenzerstaubungstrocknung 
Oder 

c) einer Schelbenzerstaubungstrocknung, insbe- 
sondere einer Spruhwirbelschichttrocknung 

zufuhrt, ohne 6a!i der Suspension Bindemittel zuge- 
setzt werden. sowie die gemaB diesem Verfahren 

N erhaitlichen Riboflavinspruhgranulate oder 

^ mikrogranutate. 
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Die vorliegende Erfindung betrlfft gut rieselfahi- 
ge, nichtstaubende bindemittelfreie Riboflavin- 
spruhgranulate Oder -mikrogranulate aus retnem Ri- 
boflavin sowie ein Verfahren zu deren Herstellung 
aus feinteiligem reinem Riboflavin. 

Riboflavin (Vitannin B2) wird vielfaltig verwendot 
in der Lebensmittel- und Pharmaindustrie als we- 
sentlicher oder auch nur als ^rbender Zusatz zu 
Nahrungsmittein und Pharmaka, Es fallt bei seiner 
synthetischen Herstellung oder der biotechnischen 
Gewinnung teilweise in Form von sehr feinteiligen 
Pulvem. teilweise in Form von langen gelben Na- 
deln an. In beiden Formen weist das Riboflavin 
sehr schlechte Handlings- und Fliefleigenschaften 
auf. 

Das feinteilige Pulver z.B. staubt betrachtlich, 
weist eine sehr geringe Schiittdichte auf (meist 
unter 0,2 g/ml). ladt sich leicht elektrostatisch auf, 
zeigt ein schtechtes Rie/3verhalten und laBt sich 
daher nur mit grofien Problemen weiterverarbeiten. 
Ein weiterer gravierender Nachteil des feinteiligen 
Pulvers ist der. dafi es sich praktisch nicht zur 
Herstellung von Tabletten eignet, deren Ritxjflavin- 
anteil 25 Gew.-% ubersteigt (vgl. v. Buhler. 
"Vademecum for Vitamin Formulations". Wissen- 
schaftliche Veriagsgesellschaft. Stuttgart. Seiten 98 
bis 99). 

Auch das bei langsamem Kristallisieren in der 
Warme erhaltliche nadelformige Riboflavin fuhrt In- 
folge seines schlechten FlieBverhaltens sowie infol- 
ge von Staubentwicklung und Aufladungserschei- 
nungen zu Problemen bei der Waterverarbeitung. 
wie beispielsweise bei der Mehivitaminierung oder 
der Tablettierung. 

Urn diese Probleme zu 16 sen, wurde das Ribo- 
flavin teilweise unter Zusatz von Granulierhilfsmlt- 
teln granuliert urn ein Produkt zu erhalten, welches 
akzeptable FlieB- und Kompressionseigenschaften 
aufweist. So werden in der EP-A-02 19276 Vitamin 
enthaltende Granulate beschrieben, die 90 bis 99 
% Vitamin und ein Bindemittel enthalten. 

Obwohl sich diese Granulate verfahrenstech- 
nisch gut fur die Weiterverarbeitung eignen. sei es 
zur Direkttablettierung, zur Bereitung andere Ribo- 
flavin enthaltender Arzneimittelpraparate oder von 
Vitamin B2 enthaltenden Lebens- und Futtermittein, 
bleibt es haufig unbefriedigend, 6aB sie nicht aus 
reinem Wirkstoff bestehen. Dies gilt insbesondere 
fur Pharmaware. da die Phanmakopoe ein Ribofla- 
vin mit einem Mindestgehalt von 98 % an Ribofla- 
vin vorschreibt 

Um bindemittelfreies Riboflavin fur die Phar- 
maindustrie zur Verfiigung zu haben. wird Ribofla- 
vin gemaS dem Verfahren der EP-A-0 307 767 in 
einem Ldsungsmitte! geldst und mit einem zweiten 
Losungsmittel in welchem Ritx)f!avin nicht ioslich 
ist. welches aber mit dem ersten Losungsmitte! 
mischbar ist, in Form von spharulitischen Kristalien 



mit guten Handllngseigenschaften ausgefallt. Die- 
ses Verfahren ist jedoch technisch schwierig durch- 
fuhrbar und erfordert einen hohen technischen Auf- 
wand, da mit gr6/3eren Mengen an Losungsmittein 

5 gearbeitet wird und die anfailenden Losungsmittel- 
gemische wieder aufgearbeitet werden mussen. 

Es war daher die Aufgabe der Erfindung ein 
Verfahren zu entwickein, mit dessen Hilfe man auf 
technisch einfache Weise . aus feinteiligem reinem 

10 Riboflavin bindemittelfreie Riboflavingranuiate mit 
guten anwendungstechnischen Eigenschaften her- 
stellen kann, d.h. Granulate, die einerseits geringe 
Staubentwicklung. ein gutes Flieflverhalten, ein 
moglichst grofies Schuttgewicht und mogltchst ge- 

15 ringe elektrostatische Aufladung zeigen, aber ande- 
rerseits bei der Weiterverarbeitung auch wieder auf 
einfache Weise feinst verteilt werden konnen. 

Es wurde nun uberraschenderweise gefunden, 
daB man bei der Spruhwirbelschichttrocknung einer 

20 wa/3rigen oder Wasser enthaltenden Suspension 
von feinteiligem reinem Riboflavin ein Riboflaving- 
ranulat mit ausgezeichneten anwendungstechni- 
schen Eigenschaften erhalt, 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur 

25 Herstellung von gut rieselfahigen, nichtstaubenden 
bindemittelfreien RitxDfiavinspruh- oder 
mikrogranulaten aus feinteiligem reinem Riboflavin, 
das dadurch gekennzeichnet ist. daS man eine 
wafirige oder Wasser enthaltende Suspension des 

30 reinen feinteiligen Riboflavins 

a) einer Spruhwirbelschichttrocknung 

b) einer Einstoffdusenzers^ubungstrocknung 
Oder 

c) einer Scheibenzerstaubungstrocknung 

35 zufuhrt, ohne dai3 der Suspension nennenswerte 
Mengen an Bindemittein zugesetzt werden. 

Besonders vorteilhaft gestaltet sich das erfin- 
dungsgemafle Verfahren. wenn man die waBrige 
Oder Wasser enthaltende Suspension des reinen 

40 feinteiligen Riboflavins einer SprOhwirbelschicht- 
trocknung zufuhrt. 

Gegenstand der Erfindung sind auch gut riesel- 
fahige. nichtstaubende bindemittelfreie Riboflavin- 
spruhgranulate oder -mikrogranulate aus reinem Ri- 

45 boflavin wie sie bei dem erfindungsgemSBen Ver- 
fahren erhalten werden. 

Als Ausgangsmaterial fur das erfindungsgema- 
Be Verfahren wird feinteiliges reines Riboflavin ver- 
wendet, wie es nach dem Stand der Technik bei- 

50 spielsweise beim einfachen Spruhtrocknen einer 
waCrigen Suspension von Riboflavin oder at>er 
beim raschen Fallen aus angesauerten wafirigen 
Riboflavinlosungen bei Temperaturen unterhalb von 
etwa 50°C, vorzugsweise 20 bis 30° C. oder aber 

55 bei raschem Fallen und raschem Abkuhlen von 
heifien waiSrigen Riboflavinlosungen bei einem pH- 
Wert zwischen 0.8 und 6,5. anfallt. Dieses feinteili- 
ge Riboflavin weist ubiicherweise einen mittieren 
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groflten Teilchendurchmesser von etwa 0,1 bis 50 
um. vorzugsweise 10 bis 30 um, und eine SchQtt- 
dlchte von weniger als 0,2 g/ml auf. 

GroiSerteiliges nadeiformiges Riboflavin, wie es 
beispielswelse bei der Reinigung von rohem Ribo- 
flavin gemai3 DE-OS 3 421 714 durch langsames 
Ausfallen von Riboflavin aus sauren waBrigen Ribo- 
flavinlosungen bei Temperaturen zwischen 90 und 
100°C erhalten wird. ist in Form seiner Suspension 
niclit als Ausgangsmaterial fUr das erfindungsge- 
maBe Verfahren geeignet Bei langsamem Fallen 
bei Ten^peraturen oberhalb 50° C erhaltenes gro- 
Berteiliges nadeiformiges Riboflavin kann jedoch 
durch Umfalten oder aber durch NaBvermahlen 
(z.B. in einer Kolloidmulile) in geeignetes felnteili- 
ges Riboflavin uberfuhrt werden. 

Als reines Riboflavin bezeichnen wir erfin- 
dungsgemafi Riboflavin mit einem Reinheitsgrad 
von 96 bis 100, vorzugsweise 98 bis 100 %, dem 
keines der ubiichen Bindungsmittei oder Granulier- 
hilfsmittel zugesetzt wurde. 

Das feinteilige reine Riboflavin wird mit Vorteil 
in Form einer waiSrIgen Suspension mit einem Ge* 
halt an Riboflavin von 5 bis 30, vorzugsweise 15 
bis 25 Gew.-% eingesetzt. Man kann aber auch 
eine Suspension von Riboflavin an einem nicht zu 
hoch siedenden Losungsmittel einsetzen, wenn 
dieses Losungsmittel Wasser enthMIt Der Wasser- 
gehalt in der Suspension soltte dann mindestens 
etwa 10 Gew. -% betragen. Als Losungsmittel kom- 
men insbesondere wassermischbare Losungsmit- 
tel, wie beispielsw^se Ci- bis C4-AIkanole, in Be- 
tracht. 

Im Gegensatz zu der bekannten SprGhtrock- 
nung von RiboflavinlSsungen Oder -Suspensionen, 
bei der diese Ubiicherweise mittels einer Zweistoff- 
duse in einen Trockenturm eingespruht wird, wird 
bei der erfindungsgemafi angewendeten Spruhwir- 
belschichttrocknung die Suspension kontinuierllch 
Oder diskontinuierlich in eine Wirbeischlcht aus 
trockenem Reaklionsprodukt eingespruht. Die Trok- 
keneinrichtung Ist mit geeigneten Vorrichtungen 
versehen, die es gestatten, eine bestimmte Parti- 
kelgrodenfraktion zu gewlnnen und den Granula- 
tionsprozess aufrechtzuerhalten (vgl. K. Kroll, 
Trocknungstechnik, Band II "Trockner und Trock- 
nungsverfahren", 2. Auflage. Sprtnger-Verlag, Ber- 
lin. 1978, Seiten 221 bis 223). Mit Vorteil arbeitet 
man in einem Spruhtrockner mit integriertem RieB- 
bett (Abkurzung: FSD - Fluidized Spray Dryer), 
wie er in Chem.-lng.-Tech. 59 (1987) Nr. 2. Seiten 
112-117, insbesondere SeiteTl5 beschrieben ist. 

Zur Durchfuhrung der erfindungsgemaBen 
Spruhwirbelschichttrocknung von Riboflavinsuspen- 
sionen geht man im allgemeinen so vor, daB man 
a) Riboflavin in Form eines Trockenpulvers, ei- 
ncs SprOh- oder Mikrogranulats in einem Wir- 
belschichttrockner in einem auf 20 bis lOO^C, 



vorzugsweise 50 bis 90° C, insbesondere 60 bis 
80°C. gehaltenen Wirbeibett vorlegt, 

b) hierzu eine waBrige oder Wasser enthaltende 
Suspension des feinteiligen Riboflavins nach 

5 MaBgabe der Trocknungsgeschwindigkeit in ver- 
spruhter Form zugibt, 

c) die Riboflavinpartike! nach geeigneter Ver- 
weilzeit aus dem Wirbeibett abzieht und durch 
eine geeignete Vorrichtung in Partikelfraktionen 

70 auftrennt, 

d) die Partikelfraktion im PartikelgroBenbereich 
von etwa 50 bis 450 um ausschleust und 

e) die feinerteiligen Partikel und/oder die durch 
Vermahlen von groBeren Partikein erhaltenen 

75 feinteiligen Partikel in den GranulierungsprozeB 
zurCickfuhrt. 

Die Spruhwirbelschichttrocknung kann diskonti- 
nuierlich und kontinuierlich durchgefuhrt werden. 
Mit besonderem Vorteil arbeitet man kontinuierlich. 

20 Zur Durchfuhrung des Verfahrens muB zu- 

nachst erst einmal aus Rlboflavintrockenpulver. wie 
es dem Stand der Technik entspricht, ein solches 
Ribofiavinprodukt hergestellt werden, mit dessen 
Hilfe man ein Wirbeibett erzeugen kann. Bei dis- 

25 kontinuierlicher Verfahrensfuhrung kann man ein 
relativ feinteiliges Produkt im Wirbeibett vorlegen. 
Je nach der Verweilzeit der Partikel im Wirbel- 
schichttrockner erhalt man dann ein Trockenpro- 
dukt mit einem kleineren oder groBeren Partikel- 

30 groBenbereich. Partikel im GroBenbereich von etwa 
50 bis 450 ixm weisen die gewQnschten Handlings- 
eigenschaften auf und werden daher als Wertpro- 
dukt gewonnen. Kleinere Partikel sowie durch ge- 
eignetes Vermahlen von groBeren Partikein erhalte- 

35 nes Ribofiavinprodukt wird als Wirbelbettmaterial 
fur weitere Ohargen verwendet. 

Zur Durchfuhrung des kontinuierlichen Verfah- 
rens wird die waBrige oder Wasser enthaltende 
Suspension von feinteliigem Riboflavin kontinuier- 

4o iich in ein Wirbeibett, bestehend aus einem Ribo- 
flavintrockenprodukt, eingesprOht. Die Geschwln- 
digkeit des Einspriihens wird so eingestellt, daB die 
Wirbelschicht eine dem gewQnschten Trocknungs- 
grad entsprechende Temperatur aufweist. Sie wird 

45 dementsprechend letztlich bestimmt durch die Dif- 
ferenz der Eintritts- und Austrittstemperatur des 
Wirbelgases. 

Bei kontinuierlicher Verfahrensfuhrung geht 
man nur beim erstmaligen Anfahren des Wirbel- 

50 schichttrockners von feinteiligem Riboflavin in der 
Wirbelschicht aus. Danach erhalt man ein Trocken- 
produkt von nahezu konstantem PartikelgroBenver- 
haltnis HIervon wird kontinuierlich ein bestimmter 
Tail entnommen und in PartikelgroBenfraktionen 

55 aufgetrennt Die Partikelfraktion im PartikelgroBen- 
bereich von 50 bis 450 um wird als Wertprodukt 
ausgeschleust und die feinteiligen Partikel und/oder 
die durch Vermahlen von grdBeren Partikein erhal- 
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tenen feinteiligen Partikel werden zur Aufrechterhal- 
tung des Granulation$prozesses kontinuierlich in 
das Wirbelbett zurOckgefCihrt. Jewetis etwa die als 
Wertprodukt entnommene Menge Riboflavin wird 
kontinuierlich in Form der waflrigen Suspension 
von feinteiiigem Riboflavin in das Wirbelbett einge- 
spruht 

Das zur Bildung des Wirbelbettes verwendete 
Wirt>elgas hat im aligemeinen eine Bntrittstempe- 
ratur von 60 bis 250. vorzugsweise 140 bis 185°C 
und eine Austrittstemperatur von 40 bis 140. vor- 
zugsweise 60 bis 85^C, wodurch sich Temperatu- 
ren von etwa 20 bis 100. vorzugsweise 50 bis 
90° C. insbesondere 60 bis 80 'C, im Wirbelbett 
erget>en. 

Bei der Durchfuhrung der erfindungsgemaBen 
Wirbelschichttrocknung ergeben sich im aligemei- 
nen - je nach KorngroBensteuerung - folgende Par- 
tikelgroBenfraktionen: 

1 . etwa 6 bis 30 % im PartikelgroBenbereich bis 
100 um 

2. etwa 25 bis 85 % im PartikelgroBenbereich 
von 100 bis 300 um 

3. etwa 1 bis 70 % im PartikelgroBenbereich 
von 250 bis 400 um. 

Zur Durchfuhrung der erfindungsgemaBen Ein- 
stoffdusenzerstaubungstrocknung verwendet man 
im aHgemeinen eine Bnstoffhohikegelduse, wie sie 
beispielsweise von der Firma Delawan unter der 
Bezeichnung "SDX-Standard" angeboten wird. 
At>er auch Hohlkegeldusen der Flrmen Lechler. 
Schlick und Lurgi sowie Hohlkegeldusen gemaB 
EP-A2 0 121 877 konnen eingesetzt werden. Die 
Zerstiiutxjngsenergie wird hierbei durch den Druck 
einer Pumpe erzeugt. die die zu trocknende Flils- 
sigkeit der Einstoffhohlkegelduse zuleitet. Der fur 
die Zerstaubung erforderiiche Druck kann bis zu 80 
bar absolut betragen, vorzugsweise werden jedoch 
nur Drucke von 15 bis 25 bar absolut angewendet. 
Der in der zu trocknenden Russigkeit enthaltende 
Feststoffanteil kann bis zu 45 Gew.%. vorzugswei- 
se 15 bis 30 Gew.% betragen. 

Die Riboflavinsuspension wird mittels der be- 
schriet)enen Einstoffhohlkegelduse in einen beheiz- 
ten Trockenturm eingetragen. hier getrocknet und 
ann unteren Ende des Turms ausgetragen. Die 
Trockenturmeingangstemperatur des Trocknungs- 
gases betragt im aligemeinen etwa 100 bis 200. 
vorzugsweise 130 bis 170*^C. die Venweilzeit be- 
tragt im aligemeinen etwa 20 bis 40 Sekunden. Um 
eine nicht staut)ende Vitamin-Ba-Mikrogranulatfrak- 
tion zu erhalten, muB die im Trockenturm anfallen- 
de Trockenware einer geeigneten Trennvorrichtung 
zugefOhrt werden. Als Trennvorrichtung kann der 
Trockenturm-Austragskonus ausgebildet werden, 
wie dies beispielsweise in der Patentschrift DE 33 
44 509 beschrieben ist. In dieser Trennvorrichtung 
wird das nicht staubende Mikrogranulat als Nutz- 



fraktion abgeschieden, wahrend die kleineren Parti- 
kel (< 20 um) den Trockentunn mit dem Trock- 
nungsgas verlassen. Dieses Feingut wird in nach- 
geordneten Abscheidern (Zyklone. Rlter) vom Gas- 

5 Strom abgetrennt und kann dem zu trocknenden 
waBrigen Riboflavinsuspensionen zugemischt wer- 
den (ROckfuhrung). Der Anteil der staubenden 
Feinfraktion ist abhangig vom Feststoffgehalt des 
der Hohlkegelduse zugeleiteten Suspension sowie 

70 vom Dusenvordruck. Der Feinanteil kann ca. 5 bis 
40 % betragen. Bei einem Feststoffgehalt des Aus- 
trags von ca. 25 bis 30 % und einem Dusenvor- 
druck von ca. 15 bar betragt der ruckzufiihrende 
Feinanteil nur ca. 5 bis 10 %. 

rs Das auf diese Weise erhaftene Produkt weist 

einen PartikelgroBenbereich von 30 bis 200 um 
auf. 

Auch das so erhaltene Mikrogranulat zeichnet 
sich durch hervorragende Handlingseigenschaften 
20 aus. 

Auch durch Scheibenzerstaubungstrocknung 
von Riboflavinsuspensionen kann man auch ohne 
Zusatz von nennenswerten Mengen an Bindemit- 
teln ein Mikrogranulat herstellen. welches nach der 

25 Abtrennung des Feingutanteils (< 20 urn) wie sie 
oben beschrieben wurde. sehr gute Handlingsei- 
genschaften aufweist. 

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren 
auf technisch einfache Weise hergestellten 

30 Riboflavinspruh- oder -mikrogranulate besitzen 
uberraschenderweise gegenuber den bislang be- 
kannten und handelsublichen Riboflavinpraparaten 
erheblfche anwendungstechnische Vorteile. Beson- 
dere Vorteile bieten sie in Anwendungsbereichen. 

35 in denen die Anwesenheit von Bindemittein Oder 
Granuiierhilfsmitteln unenwunscht ist 

Beispiel 1 

40 In einem Wirbelschichttrockner wurden etwa 

2.5 kg/h einer ca. 20 %igen waBrigen Suspension 
eines sehr feinteiligen Riboflavins (Schuttgewicht 
ca. 0.1 kg/1; Riboflavingehalt 99,5 %; Pharmaware) 
von 20° 0 kontinuierlich mittels einer Zweistoffduse 

45 in eine Wirbelschicht aus Riboflavin etwa gleicher 
Zusammensetzung eingespruht Die Wirbelgasein- 
trittstemperatur betrug 170°C. Die Einspritzmenge 
wurde so bemessen. daB sich eine Wirbelbettem- 
peratur von 71 bis 72°C einstellte. 

50 Ein Teil der Wirt)e!bettvorlage wurde kontinu- 

ierlich abgezogen und durch Siebeinrichtungen 
kontinuierlich in 3 Partikelfraktionen getrennt. Das 
erhaltene Trockenprodukt wies folgende Partlkel- 
groBenverteiiung auf: 

55 1) 20 bis 30 % eines Produktes mit einem 
PartikelgroBenbereich < 100 um 
2) 30 bis 40 % des Wertproduktes mit einem 
PartikelgroBenbereich von 100 bis 300 um 
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3) 30 bis 50 % eines Produktes mit einem 

PartikelgrolSenbereich > 300 am. 
Die Grobfraktion 3) wurde gemahlen bis zu 
einem Partikelgro/Jenbereich von < 250 am und 
dann zusammen mit der feinteiligen Fraktion 1) 
kontinuierlich wieder in die Wirbelschicht zurOckge- 
fuhrt. 

Etwa 0,5 kg/h an dem gewunschten Riboflavin- 
spruhgranulat (Partikelgr5/3enbereich 125 bis 250 
um) wurden a)s Wertprodukt eriialten. 

Beispiel 2 

In einem Wirbelschichttrockner wurden 2,5 kg/h 
einer ca. 20 %igen wai3rlgen Suspension eines 
sehr feinteiligen handelsubliclien Riboflavins 
(Scliuttgewicht ca. 0.1 kg/I; Riboflavingehalt 96 %; 
Futtermfttelqualitat) in ein Riboflavinwirbelbett eln- 
gespriiht. Das Wirbelgas hatte eine Gaseintrittstem- 
peratur von 160 bis 170°C. Die Einspritzmenge 
wurde so bemessen, daB sich eine Wirbelsciiiclit' 
temperatur von 78 bis 80° C einstellte. 

Analog Beispiel 1 wurden etwa 0,5 kg/h an 
Riboflavinspruhgranulat mit dem gewunschten Par- 
tikelgroBenbereich von 125 bis 250 um erhalten, 

Patentansprii che 

1- Gut rieselfahige, nichtstaubende bindemittel- 
frele Riboflavinspruhgranulate oder 
mikrogranulate aus reinem Riboflavin erhMltlich 
durch Zufuhren einer waBrigen oder einer 
Wasser enthaltenden Suspension von reinem 
feinteiligen Riboflavin 

a) einer Spruhwirbelschichttrocknung 

b) einer Einstoffdusenzerstaubungstrock- 
nung oder 

c) einer Scheibenzerstaubungstrocknung, 
ohne dafi der Suspension nennenswerte Men- 
gen Bindemittel zugesetzt werden. 

2. Gut rieselfahige, nichtstaubende bindemittel- 
freie Riboflavinspruhgranulate aus reinem Ri- 
boflavin erhaltlich durch Spruhwirbelschicht- 
trocknung einer waBrigen Suspension von rei- 
nem feinteiligem Riboflavin, ohne dafl der Su- 
spension nennenswerte Mengen Bindemittel 
zugesetzt werden. 

3. Verfahren zur Herstellung von gut rieselfahi- 
gen, nichtstaubenden bindemittelfreien Ribo- 
ftavinsprOhgranulaten Oder -mikrogranulaten 
aus feinteiligem reinem Riboflavin, dadurch ge- 
kennzeichnet, dafi man eine wafirige oder 
Wasser enthaltende Suspension des reinen 
feinteiiigen Riboflavins 

a) einer Spruhwirbelschichttrocknung 

b) einer ElnstoffdusenzerstSubungstrock- 



nung Oder 

c) einer Scheibenzerstaubungstrocknung 
zufuhrt, ohne daB der Suspension nennenswer- 
te Mengen an Bindemittein zugesetzt werden. 

5 

4. Verfahren zur Herstellung von gut rieselfahi- 
gen, nicht staubenden bindemittelfreien Ribo- 
flavinspruhgranulaten aus feinteiligem reinem 
Riboflavin, dadurch gekennzeichnet, daB man 
70 eine waiSrige oder Wasser enthaltende Su- 

spension des reinen feinteiligen Riboflavins ei- 
ner Spruhwirbelschichttrocknung zufuhrt. ohne 
daB der Suspension Bindemittel zugesetzt wer- 
den. 

75 

5- Verfahren gemaB Anspruch 4, dadurch ge- 
kennzeichnet dais man eine waiSrige Suspen- 
sion des reinen feinteiligen Riboflavins der 
Spruhwirbelschichttrocknung zufuhrt. 

20 

6. Verfahren gemafi Anspruch 4, dadurch ge- 
kennzeichnet dafi man zur Durchfuhrung der 
Spruhwirbelschichttrocknung 

a) Riboflavin in Form eines Riboflavintrok- 
25 kenpulvers Oder eines Spruh-oder Mikrogra- 

nulates in einem Wirbelschichttrockner in 
einem auf 20 bis lOO^C gehaitenen Wirbel- 
bett voriegt, 

b) hierzu die wa/Srige oder Wasser enthal- 
30 tende Suspension des reinen feinteiligen Ri- 
boflavins nach MaBgabe der Trocknungsge- 
schwindigkeit in verspruhter Form zugibt, 

c) die Riboflavinpartikel nach geeigneter 
Verweilzeit aus dem Wirbelbett abzieht und 

35 durch eine geeignete Vorrichtung in Parti- 

kelfraktionen auftrennt. 

d) die Part'kelfraktion im Partikelgro/3enbe- 
reich von etwa 50 bis 450 iim ausschleust 
und 

40 e) die feinerteiiigen Partikel und/oder die 

durch Vermahlen von groiSeren Partikein er- 
haltenen feinteiligen Partikel in den Granu- 
lierungsprozee zuruckfuhrt. 

45 7. Verfahren gema/3 Anspruch 6, dadurch ge- 
kennzeichnet dafi man zur kontinuierlichen 
DurchfOhrung der SprOhwIrbelschichttrocknung 
ein auf 50 bis 90 *C gehaltenes Wirbelbett. 
bestehend aus Riboflavinspruh- oder 

50 mikrogranulaten verwendet, kontinuierlich ei- 

nen Teil des erhattenen getrockneten Produk- 
tes aus der Wirbelschichtvorlage entnimmt und 
in Partikelfraktionen auftrennt. die Partikelfrak- 
tion im Parti kelgro Ben be reich von etwa 100 bis 

55 450 M.m als Wertprodukt ausschleust und die 

feinerteiiigen Partikel und/oder die durch Ver- 
mahlen von grofieren Partikein erhaltenen fei- 
nerteiiigen Partikel in das Wirbelbett zurOck- 
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fuhrt um den GranulationsprozeB aufrecht zu 
erhalten. 

a Verfahren gemafl Anspruch 6, dadurch ge- 

kennzeichnet, daB man ein auf 60 bis 80 * C 5 
gehaltenes Wirbelbett. bestehend aus 
RiboflavinsprOh- Oder -mikrogranulaten, ver- 
wendet. 

9. Verfahren gemaB Anspruch 3 zur Herstellung io 
von Mikrogranulaten, dadurch gekennzeichnet, 
dai3 man zur Durchfuhrung der Einstoffdusenz- 
erstaubungstrocknung die wai3rige Oder Was- 
ser enthaltende Suspension des feinteiligen Ri- 
boflavins unter einem Druck von 5 bis 80 bar is 
(absolut) durch eine Einstoffhohlkegeiduse in 
einen geeigneten Trockenturm einspruht. 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 
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